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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von hochreinern polykristallinem Silizium 

Beschrieben wird ein Verfahren und eine Vorrichtung zur 
Gewinnung von hochreinern polykristallinem Silizium durch 
thermische Zersetzung oder Wasserstoffreduktion eines 
gasfdrmigen halogenierten Silizium in einem fluidisierten 
Bett hochreiner Siliziumteilchen, die vermittels Mtkrowellen 
erwarmt werden. 
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Paten tanspruche 

1. Verfahren zur Gewinnuug hochreinen polykri- 
staliinen Siliziums durch Nicderschlagung von Sili- 
zium auf hochreine Siliziumteilchen aus siliziumhal- 5 
tigem Gas, wie SUan. Dichlorsilan, Trichlorsilan 
oder Tribromsilan. gekennzeichnet durch einen Re- 
aktor mit einem fluidisierten Bett, in welches zu- 
sammen mit Siliziumimpfteilchen ein Reaktionsgas 
durch ein Einleitungsrohr eingelcitet wird, Mirko- to 
wellen zugefuhrt werden. urn die fluidisierten Teil- 
chen zu erhitzen. so daQ sich darauf Polysilizium- 
teilchen niederschlagen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die hochreinen polykristallinen Silizi- 15 
umteilchen durch Mikrowelien erhitzt werden. 

3. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Vcrfahrcns 
nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch einen. War- 
meerzeuger (1). in welchem ein Abschirmungs- 
schild (23) gegen Mikrowelien im miuleren Teil in- 20 
stalliert ist, einen vertikalsiehenden Quarzreaktor 
auf der Mittellinie des Warmeerzeugers, Mikrowel- 
ien fuhrungsroh re (19). die von Mikrogeneratoren 
(18) zu dem Warmeerzeuger fuhren, wenigslens ei- 
ne Gasabsperrmembran (22) innerhalb eincs jeden 
MikrowellenfGhrungsrohres (19), wobei der obere 
Teil des Quarzreaktors mit einem Halter (5) eincs 
GasauslaBrohres (3) vermittels einer Feder (6) ver- 
bunden ist und das untere Ende mit einem Gasein- 
leitungsrohr (11) versehen ist. das sich von dem 
Warmeerzeuger (1) zu einem Vorwarmer oder 
Verdampfer (15) erstreckt und einer Gasvertei- 
lungsplatte (16) zufuhrt. 

4. Vorrichtung nach Anspruch 3. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Querschnitte der Mikrowellen- 
fOhrungsrohre (19) rechteckig sind und beide Rohre 
auf gegenuberliegenden Seiten E- und H-formig 
gestaltet sind. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 3 und 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Mikrowellenfiihrungsrohr 
zylindrischen Querschnitt hat, an das sich ein Ver- 
bindungsrohr (190) anschlieBt und das im Zentrum 
dieses Rohres vertikal der Quarzreaktor (2) ange- 
ordnet ist, wobei sich das Mikrowellenfuhrungs- 
rohr von dem Mikroweliengenerator (18) zum obe- 
ren Ende des Warmeerzeugers (1) erstreckt, cine 
Gasabsperrplatle (22) innerhalb des Mikroweilen- 
fuhrungsrohres angeordnet ist, das obere Teil des 
Quarzreaktors direkt mit einem GasausIaBrohr (3) 
verbunden ist und das untere Ende so gestaltet isl, 
daB Reaktionsgas nicht in den Warmeerzeuger ein- 
treten kann und das unter e Ende sich bis zu der 
Gasverteilungsplatte und uber ein EinlaBrohr bis 
zu einem Verdampfer oder Vorwarmer (17) er- 
streckt. 

6. Vorrichtung nach Anspruch 5. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB hochreines Polysilizium oder hochrei- 
nes Siliziumkarbid fur den Reaktor anstelle des 
Quarzes verwendet wird, wobei das obere Teil des 
Reaktors aus Quarz oder einem anderen Material 
gebildet ist, welches fur Mikrowelien durchlassig 
ist. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 3 oder 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB Kuhlkanale (26, 13) zwischen 
der Wand des Warmeerzeugers und der auBcren 
Wand des Quarzreaktors sowie der Gasvertei- 
lungsplatte vorgesehen sind. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
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zcichnet, daB gelrennte Kuhlkanale in Form eincs 
Doppelwandrohrcs aus Quarz auBerhalb der Wand 
des Quarzreaktors gebildet sind. 

Beschreibung 

Die Erfindung beziehtsich auf ein Verfahren zur Her- 
stellung polykristallinen Siliziums und auf eine Vorrich- 
tung zur Durchfuhrung des Verfahrens. Insbesondere 
bezieht sich die Erfindung auf ein Verfahren zur Her- 
stcllung eines hochreinen polykristallinen Siliziums, das 
durch cine thermische Dekomposition oder Wasscr- 
stoffreduktion einer gasformigen halogenierten Silizi- 
umverbindung, bcispielsweise eines SiJans (SiH 4 ), eines 
Dichlorsilans (Sif^Cfe), eines Trichlorsilans (SiHCJj) und 
eines Tribromsilans (SiHBr 3 ) auf hochreine Siliziumteil- 
chen in einem Reaktor mit fluidisiertem Bett, das durch 
Mikrowelien erhitzt ist, niedergeschlagen wird sowie 
auf die dazugehorige Vorrichtung. 

Typische Verfahren und Vorrichtungen sind in dem 
Siemens- Verfahren veroffentlicht, wonach Silizium 
durch Rcduktion von Trichlorsilan oder Dichlorsilan 
vermittels Wasserstoff auf einen vermittels elektrischer 
Widerstandsheizung erhitzten Siliziumstaub niederge- 
25 schlagen wird. Dieses Verfahren ist in der amerikani- 
schen Patentschrift 32 86 085 beschrieben. Ein Verfah- 
ren von Komatsu, wonach Silizium durch thermische 
Zersetzung eines Silans niedergeschlagen wird, ist be- 
schrieben in den amerikanischen Pate ntschrif ten 
30 41 48 814 und 41 50 168. 

Im ersteren Verfahren wird der Siliziumstaub auf 
Tempera turen von ungefahr 1000 bis 120O°C durch Wi- 
derstandsheizung erhitzt, wahrend nach dem letzteren 
Verfahren die thermische Zersetzung bei Tempera turen 
35 von ungefahr 800° C crfolgt Die Reaktoren fur beide 
Verfahren sind vom gleichen Typ und bestehen aus ei- 
nem glockenformigen Behalter aus Glas oder rostfrei- 
em Stahl, was den Vorteil hat, daB die Reaktorwand 
unter 300° C durch ein KQhlmittel, beispielsweise Was- 
40 ser oder Luft, abgektihlt werden kann, so daB sich Silizi- 
um nicht auf der Innenwand niederschlagt, haben aber 
den Nachteil, daB die Bildungsrate von Polysilizium 
niedrig ist, wShrend der Energieverbrauch pro Einheil 
hoch ist zufolgc des "batch"- Verfahrens durch die Ver- 
45 wendung der Silizi umstange, die nur eine kleine Ober- 
flache dem Niederschlag zur VerFugung stellt 

Um die Nachteile dieser Verfahren zu beseitigen bzw. 
bctrachtlich zu verringern, wird erfindungsgemaB ein 
Verfahren vorgeschlagen mit einem fluidisierten Bett, 
50 so daB das Silizium in dem siliziumhaJtigen Gas auf Sili- 
ziumteilchen niedergeschlagen wird, die eine groBe 
Oberflache bilden und durch das siliziumhaltige Gas und 
ein Tragergas fluidisiert werden. 

Das Verfahren mit einem fluidisierten Bett, wie es 
55 oben erwahnt ist, verwendet im allgemeinen jedoch eine 
von auBen erfolgende Erwarmung, beispielsweise Wi- 
derstandsheizung, wie das in den amerikanischen Pa- 
tcntschriften 31 02 861, 3102 862, 42 07 360 und 
39 63 838 und den bekanntgemachten japanischen An- 
60 meldungen 59/4591 6, 

59/45917 und 57/135708 beschrieben ist. so daB die 
Temperatur des Reaktors hoher ist ais die des zu erhit- 
zenden Materials, wodurch Niederschlage auf die Wand 
erfoigen. Dieses Erwarmungs- oder Erhitzungsverfah- 
bs rcn ergibt ganz betrachtliche Warmeverluste an die 
Umgcbung des Systems, und es ist auch sehr schwicrig, 
einen Reaktor groBen Durchmessers zu bauen, weil die 
Warmcversorgung fur das chemische Verfahren des 
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Niederschlages aus dampffdrmigcr Atmosphare be- 
grcnzt ist. Insbesondere entsteht bei der thermischen 
Zersetzung eines Silans oder eines Dichlorsilans ein Sili- 
ziumniederschlag auf der Innenwand des Reaktors, wo- 
durch nicht nur das innere Volumen dcs Reaktors redu- r > 
ziert wird, sondern weil die WSrmeleitung sich ver- 
schlechtert so daB es schwierig oder gar unmoglich ist, 
den Betricb wciterhin aufrechtzuerhalten. AuBerdem 
kann bei der Verwendung eines Reaklors aus Quarz 
dieser springen, wenn der Reaktor abgekiihlt wird zu- 10 
folge der untcrschiedlichen thermischen Expansion zwi- 
schen dem Quarzreaktor und dem niedcrgeschJagenen 
Silizium (US-PS 39 63 838). 

Die innere Anordnung eines Heizkorpcrs anstelJe ei- 
ner auBeren Erwarmung des Systems wurde als Mittel 15 
zur Verringerung des Effekts der oben erwahnten 
Nachteile vorgeschlagen. Bei einem Vcrfahren jedoch, 
welches eine innere WSrmequelJe verwendet, wird das 
Silizium auf der Oberflache des Heizkorpers niederge- 
schlagen, so daB es wiederum unm8glich ist, das Verfah- 20 
ren lange Zeit durchzufuhren, und auBerdem ergeben " 
sich Probleme hinsichtlich der Wartung und des Austau- 
sches des Heizkorpers, wenn dieser Widerstandsheiz- 
korper aus Polysilizium in den Reaktor eingefuhrt wird. 
Insbesondere ist die Verwendung der Anordnung des 25 
Heizkorpers im Innern begrenzt weil der Heizkorper 
selbst Probleme ergibt, eine gute Fluidisierung zu er- 
zeugen und (Contamination zu verhiiten bzw. auszu- 
schalten wegen des direkten Kontakts mit Siliziumteil- 
chen und weil in dem Reaktor ein bestimmtes Volumen 30 
beansprucht wird, welches den Wirkungsgrad des Reak- 
tors und den Heizeffektreduziert 

Die Erfindung wird nun beispielsweisc anhand der 
beigefugten Zeichnung naher erlautert 

Es stellen dar: ... 35 

Fig. 1 eine Ausgestaltung der Vorrichlung gemaB der 
Erfindung, 

Fig. 2 wichtigeTeile derHg. 1 und 

Fig. 3 eine weitere Ausgestaltung einer erfindungsge- 
maBen Vorrichtung. 40 

Ein Mikrowellenheizkorper hat den Vorteil, daB die 
Temperatur der Wand niedriger ist als die des zu erwar- 
menden Materials, weil die War me nicht innerhalb des 
Quarzes zufolge des Durchgangs der Mikrowelle durch 
die Wand erzeugt wird. Dcmgegenuber wird die Warme 45 
erzeugt innerhalb des Materials, welches zu erwarmen 
ist durch Molekufarreibung zufolge der polarisicrten 
Schwingungen innerhalb des elektromagnetischen Fel- 
des, welches durch die Mikrowellen erzeugt wird. Au- 
Berdem ist es moglich, den Niederschlag von Silizium 50 
auf der Innenwand zu verhindern durch die Kuhlung der 
Reaktorwand auf die gewunschie Temperatur vermit- 
tels eines KuhlmtUels, das auf die Aufienseite der Reak- 
torwand gerichtet wird. Mikrowelle wird verwendet, urn 
die Silizium teilchen des fluidisierten Bettes dcs Reak- 55 
tors zu erhitzen, die eine groBe Heizflache darstellen. 
Folglich werden gemaB der Erfindung lange Arbcitspe- 
rioden moglich und eine groBe Mengc eines hochreinen 
polykristallinen Sili/iums kann kontinuierlich erzeugt 
werden. 60 

Fig. 1 zeigt die Ausgestaltung einer Vorrichtung fur 
die Gewinnung hochreinen polykristallinen Sili/iums 
durch das heue Heizvcrfahrcn eines Reaktors mit flui- 
disiertcm Bett gemaB der voriiegenden Eirfindung. 1 ist 
der Warmeerzeuger, der aus einem Material, wic rosi- t>5 
freier Stanl, bestcht, das hohch Tcmpcraturen wider- 
siehl und Mikrowellen ohnc Verlust rcflcktiert 2 ist der 
zylindrische, aus Quarz bestehende Reaktor, der im 



Zentrum dcs Warmeerzeugers I angeordnet ist Das 
obere Ende des Quarzreaktors 2 ist mit einem Gasaus- 
laB 3 am oberen Ende des Warmeerzeugers t versehen. 
Der GasauslaB 3 ragt nach auBen durch und ist in loser 
Form aufgesetzt, und eine Graphitdichtung 4 liegt an 
der Verbindungsstellc mit dem Quarzreaktor 2. Die 
Graphitdichtung 4 wird von einem Halter 5 gehalten, 
der auf der Seite des Gasauslasses 3 liegt und der von 
einer Feder 6 in axialer Richtung beaufschlagt ist. Die 
Verbindung wird somit durch den Federdruck fiber den 
Halier 5 auf den Quarzreaktor in dichtender Weise ge- 
halten, selbst dann, wenn der Reaktor sich in kleinen 
Betragen bewegt. Das Rohr 7, fiber welches Impfteil- 
chen zugefuhrt werden, durchdringt die Wand des Gas- 
ausIaBrohresS. Das untere Ende des Impfteilchenzufuh- 
rungsrohres erstreckt sich in das Innere des Quarzreak- 
tors 2 hinein, wahrend das andere Ende des Rohres nach 
auflen ragt und als Trichter 8 ausgebildet ist Das obere 
Teil des Warmeerzeugers I, durch das das GasauslaB- 
rohr 3 nach auBen ragt, wird durch eine Teflondichtung 
9 und einen Halter 10 gasdicht verschlossen. 

Das Gaseinleitungsrohr 1 1 ist mit dem unteren Ende 
des Warmeerzeugers t verbunden und eine Gasvertei- 
lungsplatte 12 ist zwischen das GaseinlaBrohr It und 
das untere Ende des Quarzreaktors 2 eingefugt Ein 
Kuhlmittelweg 13 ist in der Gasverteilungsplatte 12 ge- 
bildet Ein AuslaBrohr 14 fur Teilchen ist mit dem unte- 
ren Teil des Quarzreaktors verbunden und erstreckt 
sich zu einem Siliziumsammelbehaher 15. Eine Graphit- 
dichtung 16 verhindert den Austritt von Reaktionsgas 
an der Stelle zwischen dem Quarzreaktor 2 und dem 
Warmeerzeuger 1. 

Ein Verdampfer bzw. Vorwarmer 17 ist in der Nahe 
des oben erwahnten Gaseinlasses 11 angeordnet Mi- 
krowellengeneratoren 18 sind auf beiden Seiten des 
Warmeerzeugers 1 angeordnet Ein E-formig gestalte- 
tes Mikrowellenfuhrungsrohr 20 und ein H-fdrmiges 
Mikrowellenfuhrungsrohr 21 von den Mikrpwellenge- 
neratorcn 18 sind symmetrisch mit dem unteren Teil des 
Warmeerzeugers 1 verbunden. Diese Mikrowellenfuh- 
rungsrohre 19, 20 und 21 sind vorzugsweise aus rechtek- 
kigem Aluminiumrohr gebildet, welches unwesentlich 
kieine Verluste an Energte in der MikrovveiJenubertra- 
gung ergibt. Diese fuhrcn Mikrowellen von einem Ma- 
gneten (in der Flgur nicht gezeigt) der Mikrowellenge- 
neratoren 18 dem Warmeerzeuger 1 zu. 

Auf dem Wege zu dem E-formigen Mikrowellenfuh- 
rungsrohr 20 und dem H-formigen Mikrowellenfuh- 
rungsrohr 21 sind mehrere Gasabsperrmembranen ein- 
gebaut Diese Gasabsperrmembranen 22 dienen dazu, 
den Strom von KOhlmittel fur die Quarzreaktorwand 2 
in dem Warmeerzeuger 1 in die Mikrowellengenerato- 
ren 18 zu verhindern und bestehen vorzugsweise aus 
Quarz, Pyrex oder Teflon, die gute Mikrowellendurch- 
gangseigenschaften besitzen. AuBerdem ist ein Schtld 23 
in der Mitte im Innern des Warmeerzeugers 1 angeord- 
net um Mikrowellen abzuschirmen. Dieses Mikrowel- 
lenabschirmungsschild 23 besteht aus einem Metall, 
welches Mikrowellen reflektiert so daB das Volumen, in 
das Mikrowellen eindringen konnen. auf das Material, 
welches zu erhitzen ist, begrenzt ist Dadurch wird die 
Mikrowcllendichte hoch genug, um eine gute Mikrowel- 
lenerwarmung des Materials zu erreichen. 

In der oben beschriebenen Vorrichtung werden Silizi- 
umimpfteilchen in den Quarzreaktor hinein durch das 
ImpfteilcheneinfOhrungsrohr 7 von dem Trichter 8 aus 
eingefuhrt Der Mikrowellengenerator 8 erzeugt Mi- 
krowellen, die in den Quarzreaktor 2 in das Innere des 
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Warmeerzeugers 1 eindringen und dabei in die Silizium- 
teilchen und so ein fluidisiertes Bett A bilden. 

Bei dem so gebildeten elektromagnetischen Feld fin- 
det in dem Siliziumimpfieilchen eine Reibung statt, die 
durch polarisierte Schwingungen erzeugt wird und die i 
Impfteilchen selbst auf Reaktionstemperaturen zwi- 
schen 600 und 1200°C erwarmt Im allgemcinen werdcn 
Mikrowellen von 915 oder 2450 MHz verwendet Silizi- 
umhaltiges Gas a Is Rcaktant wird Qber das Gaszulei- 
tungsrohr 11 zugefuhrt mil Wasserstoff als Tragergas, io 
nuchdem dieses auf ungefahr 300' C in dem Verdampfer 
oder Vorwarmer 17 erwarmt worden ist Das eingeleite- 
te Gas wird in dem Quarzreaktor 1 durch die Gasvertei- 
lungsplatte 12 dispcrgiert und vermischt sich mit dem 
fluidisierten Bett A. Das fluidisierende Gas erleidet eine n 
thermische Dekomposition oder Wasserstoffreduktion, 
wenn es mit den heiBen SUiziumimpfteilchen zusam- 
mentrifft und ein Niederschlag erfolgt auf der Oberfla- 
che der Impfteilchen in Form eines chemischen Damp- 
fes. wodurch die Impfteilchen groBer werden. Entspre- 20 
chend groBe Teilchen flieBen durch das AuslaBrohr 14 
und werden in dem Behalter 17 aufgefangen. 

In dem oben erwahnten Verfahren werden Silizium- 
teilchen konlinuierlich produziert weil Siliziumimpfteil- 
chen und reagicrendes Gas kontinuierlich zugefuhrt 25 
werden. AuBerdem werden By-Produktgas oder nicht- 
reagiertes Gas bei dem oben genannten Verfahren wie- 
dergewonnen und erneut verwandt. Es wird aus dem 
Rohr 3 einer Wiedergewinnungsvorrichtung zugefuhrt, 
die in der Zeichnung nicht dargestellt ist. 30 

In dem MaBe, wie die Reaktion fortschreitet wird die 
Gasverteilungsplatte 12 durch Warmeiibergang von 
den heiBen Siliziumteilchen aus erwarmt, so daB die 
Siliziumteilchen in dem fluidisierten Bett A normaier- 
weise nicht fluidisierbar sind, nachdem die Reaktion ei- 35 
ne lange Zeitspanne gelaufen ist, weil Silizium sich auf 
der Oberflache der Gasverteilungsplatte 12 absetzt zu- 
foige des durch die Platte hindurchstromenden Reak- 
tionsgases. 

Dieses Problem kann dadurch bewaltigt werden. daB 40 
man die Gasverteilungsplatte unter 400°C abkahlt 
durch Zirkulation eines Kuhlmittels, beispielsweise 
Wasser oder Stickstoff, wie das in Fig. 1 gezeigt ist. Das 
gleiche Problem wie oben kann an der Quarzwand des 
Reaktors auftreten. indem sich dort Silizium auf der 45 
Innenwand niederschlagt wodurch das Volumen im In- 
nern verringert wird. Deshalb soli die Innenwand des 
Quarzreaktors 2 unter die Reaktionstemperatur des sili- 
ziumhaltigen Gases durch ein Kuhlmittel abgckuhlt 
werden, welches die Kuhlkanale 25 zwischen der Jnnen- 50 
wand des Warmeerzeugers t und der AuBenwand des 
Quarzreaktors 2 durchstromt, wodurch das oben er- 
wahnte Problem vermieden wird. AuBerdem kann der 
Quarzreaktor 2 getrennt Kuhlungskanale 26 zwischen 
Doppelwanden enthalten. 55 

Wenn Siliziumimpfteilchen durch Mikrowellen in 
dem Quarzreaktor 2 erwarmt werden, dehnt sich der 
Reaktor durch Warmeiibergang aus. Der Warmeerzeu- 
ger 1 erfahrt aber keine thermische Expansion, und da- 
her kann der Reaktor 2 springen. Urn dies zu verhin- to 
dern. ist erfindungsgemaB die Feder 6 vorgesehen, die 
den Halter 5 des AuslaBrohres 3 beaufschtagt, so daB 
jede Beschadigung, die durch thermische Expansion des 
Quarzreaktors 2 auftreten konnte, vermieden ist. 

Fig. 2 zeigt die Ausgestaltung des E-formigen Mikro- 65 
wellenfuhrungsrohres 20 und des H-formigen Mirko- 
wellenfuhrungsrohres 21. Beide Mikrowellenfiihrungs- 
rohre haben rechteckigen Qucrschnitt und liegen einan- 



der in verschiedener Weise, wie in Fig. 1 gezeigt, gegen- 
uber. Mikrowellenmodi 24 werden von den Mikrowel- 
lengcncratorcn dem Warrneerzeuger 1 sich kreuzend 
von gcgenQberlicgcnden Seiten zugefuhrt, so daB die 
Mikrowellen. die von einanderentgegengesetzten Rich- 
tungen kommcn, sich nicht stdren. Weiterhin sind E-for- 
mige und H formige Mikrowellen fuhrungsrohre so ein- 
ander gegenuberliegend angeordnet, daB die Gr6Be des 
Mikrowcllengencrators verringert und Energiever- 
brauch ebcnfalls verringert werden kann. 

In der vorbeschriebenen Ausgestaltung des Systems 
ist es crforderlich. wenigstens zwei bzw. ein Paar Mikro- 
wellcngeneratorcn zu installieren, urn eine gleichmaBige 
Erwarmung zu erziclen. Wenn Mikrowellen von oben 
dem Warrneerzeuger 1 zugefuhrt werden, kann ein Mi- 
krowellengenerator ausreichen. 

Fig. 3 zeigt eine andere Ausgestaltungsform der oben 
beschriebenen Vorrichtung, die diese Zufuhrung der 
Mikrowellen von oben auf den Warrneerzeuger zeigt 
Es gelten die gteichen Bczugszahlen wie in Fig. 1. Das 
Mikrowellenfuhrungsrohr 19 ist mit dem oberen Ende 
des Warmeerzeugers 1 verbunden. Der Querschnitt des 
Fuhrungsrohrcs 19 ist im allgemeinen rechteckig oder 
kreisformig. Wenn ein kreisformiges Rohr verwendet 
wird, wird das anschlieBende Rohr t90 zur Verbindung 
mit dem Warrneerzeuger 1 verwendet Das GasauslaB- 
rohr 3 und das Einfuhrungsrohr 7 fur die Impfteilchen 
gehen durch das Mikrowellenfuhrungsrohr 19 hindurch 
und sind mit dem Quarzreaktor 2 verbunden. 

Insbesondere das obere Ende des Quarzreaktors 2 ist 
direkt mit dem GasausIaBrohr 3 verbunden. Das untere 
Ende hat eine Gasdichtung, die verhindert, daB ReaJc- 
tionsgas aus dem Warrneerzeuger 1 entweicht, d. h. es 
ist ein O-Ring aus Graphit 300 als Dichtung zwischen 
den Flansch 100 des Warmeerzeugers 1 und ; dem 
Flansch 200 des Quarzreaktors 2 eingefugt und der Gas- 
verteilungsplatte 12, darnit vdllige Gasdichtigkeit 
herrscht 

Die obige Ausgestaltung benotigt nur einen Mikro- 
wellenerzeuger 18, so daB man durch diese Ausgestal- 
tung Kosten hinsichtlich Apparaturen, Wartung und 
Energie spart. 

Aufgrund der erfindungsgemaBen Ausgestaltung 
kann hochreines Silizium als Reaktor verwendet wer- 
den anstelle des Quarzreaktors, aber in diesem Falle 
Quarzmaterial oder irgendein anderes Material, wel- 
ches fur Mikrowellen durchlassig ist, muB am oberen 
Ende 30 des Reaktors benutzt werden. 

Verfahren fur die Gewinnung hochreinen polykristal- 
linen Siliziums gemaB der vorliegenden Erfindung wer- 
den nun in den nachfolgenden Beispielen beschrieben. 

Beispiel 1 

Ein Quarzreaktor mit einem inn ere n Durchmesser 
von 48 mm und einer Wanddicke von 2,5 mm und einer 
Hdhe von 1000 mm ist innerhalb der Erwarmungsvor- 
richtung gemaB Fig. 1 installiert Es werden als Warme- 
quelle Mikrowellen dem in dem Quarzreaktor enthalte- 
nen fluidisierten Bett zugefuhrt, welches aus Silizium- 
teilchen von 60 bis 100 Maschen gebildet ist und die 
Temperatur des fluidisierten Bettes wird oberhalb 
700°Cgehalten. 

Das Reaktionsgas, bestehend aus 20 Mol-% Silan und 
80 Mol-% Wasserstoff, wird dem fluidisierten Bett in 
einer Menge von 13,3 1/min bei Raumtemperatur uber 
die Gasverteilungsplatte zugefuhrt, die vermittels Was- 
ser gekuhlt ist Das Reaktionsgas ist auf 300° C vorge- 
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warmt Die Wand des Quarzrcaktors wird vermittels 
stromendcn Stickstoffes in dem Warmeerzeuger ge- 
kuhlt. Nicdergesehlagene Polysiliziumgranalien flieBen 
durch das AuslaBrohr, mit dessen Hilfe die H&Uc des 
fluidisierten Bettes geregelt und bei etwa 1 50 mm gehaU > 
ten wird, ab. 

Polykristallines Silizium fallt in eincr Mcnge von 
162,5 g/h an bei einer Verfahrensdauer von 10 Stunden. 
Ein Stliziumnicderschlag an der Quarzreaktorwand 
wurde nicht festgestellt io 

Polykristallines Silizium dientzur Hersellung vori mo- 
nokristallinem Silizium und kann sclbst ats Grundmate- 
rial fur elcktronische Artike! vcrwandt wcrden. 

Bei den in der Anmeldung erwahnten Sicbmaschen 
handclt es sich um Tylcr-Siebmaschcn. is 

Beispiel 2 

Das Beispiel 1 wurde wiederhott mit der Ausnahme, 
daB das Reaktionsgas, welches aus 10 Mol-% Silan und 20 
90 Mol-% Wasserstoff bestand, direkt dem fluidisierten 
Belt in einer Menge von 13,9 l/min mit Raumtemperatur 
ohne Vorwarmung zugeftihrt wurde. Die Ausbeute an 
polykristaHinem Silizium betrug im Mitlel 82,8 g/h bei 
einer zehnstundigen Arbeitsweise, 25 

Beispiel 3 

Es wurde die Vorrichtung nach Beispiel 1 verwendet, 
wobei das Bett aus Siliziumteilchcn von 40/60 Masehen 30 
und einer H6he von 150 mm mit einem Reaktionsgas 
fluidisierl wurde, das aus einem Gemisch von 22 Mol-% 
Silan und 78 Mol-% Wasserstoff bestand, das in einer 
Menge von 36,4 l/mm und mit Raumtemperatur zuge- 
fuhrt wurde, nachdem es vorher auf 300° C vorgewarmt 55 
wurde. Es ergab sich eine durchschnittfiche Ausbeute 
von 268,1 g/h an polykristaHinem Silizium bei einer Ar- 
beitsdauer von 10 Stunden. 

Beispiel 4 40 

Dieses Beispiel wurde in einer Vorrichtung gcmaB 
Anspruch 1 erarbeitet mit einem fluidisierten Bett aus 
Siliziumteilchen der GrdBe 40/60 Masehen und einer 
Hohe von 150 mm. Das Reaktionsgas enthielt 10 Mol-% 45 
Silan und 90 Mol-% Wasserstoff und wird in einer Men- 
ge von 11,51/min ohne Vorwarmung zugefuhrt. Die 
Ausbeute betrug an polykristaHinem Silizium im Mittel 
63 g/h bei einer zwanzigstundigen Arbeitsweise. 

50 

Beispiel 5 

Es wurde eine Vorrichtung eingesetzt mit einem 
Quarzreaktor mit 98 mm innerem Durch mcsser, 3 mm 
Wandstarke und einer Hohe von 1500 mm in einem 55 
zylindrischen Mikrowelfenftihrungsrohr des Wiirmcer- 
zeugers gemaB Fig. 3, wobei die a Is Warmequelle die- 
nende Mikrowelle von oben dem fluidisiertcm Bett zu- 
gefuhrt wird. 

2400 g Silizium in einer Teilchengrofie von 60/100 t»o 
Masehen wird in den Quarzreaktor uber das Einlei- 
tungsrohr zugefuhrt und fluidisicrt und auf einer Tcm- 
peratur von 670°C gehaJten. Das Reaktionsgas setzte 
sich aus 10 Mol-% Silan und 90 Mol-% Wasserstoff 
zusammen und wird dem fluidisierten Bed in einer Men- 65 
ge von 22,8 l/min mil Ruumtemperalur uber den Vor- 
warmer zugefuhrt Die Wand des Quarzrcaktors wird 
vermittels Stickstoff gekuhlL Nach einer Betriebsdauer 
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von einer Stunde fiel polykristallines Silizium in einer 
Menge von 151 g an. Es fand kein Niederschlag von 
Silizium an der Innenwand des Quarzreaktors statt. 

Beispiel 6 

Das fluidiserte Bett besteht aus 3200 g Silizium mit 
einer TeilchengroBe von 60/100 Masehen wie in Beispiel 
5 und wurde auf eine Temperatur von 700° C erwa>mt. 
Das Reaktionsgas bestand aus 20 Mol-% Silan und 80 
Mol-% Wasserstoff. welches dem fluidisierten Bejtt in 
einer Menge von 31,9 I7min mit Raumtemperatur flber 
den Vorwarmer zugeftihrt wird. Eine Kuhlung der 
Wand des Quarzreaktors mit einem Kuhlgas findet 
nicht statt. Polykristallines Silizium fallt nach einer Stun- 
de Arbeitszeit in einer Menge von 335 g an, und es findet 
auch ein leichter Siliziumniederschlag auf der Wand des 
Quarzreaktors statt. 

Beispiel 7 

Siliziumteilchen mit einer Maschenweite von 40/60 in 
einer Menge von 3200 g werden in den Reaktor gemaB 
Beispiel* 5 eingefvihrt und die Temperatur des Bettes 
wird auf 700° C gebracht. Das Reaktionsgas besteht aus 
10 Mol-% Silan und 90 Mol-% Wasserstoff, welches 
dem fluidisierten Bett mit einer Menge von 42,4 l/min, 
nachdem es auf 350° C in dem Vorwarmer vorgewarmt 
worden ist, zugefuhrt ist Gleichzeitig wird die Wand des 
Quarzreaktors durch Stickstoffgas gekuhlt Nach einer 
Stunde Betriebszeit wird polykristallines Silizium in ei- 
ner Menge von 270 g gewonnen, Ein Niederschlag von 
Silizium auf der einen Wand des Quarzreaktors wurde 
nicht festgestellt. 

Die Erfindung soil sich nicht nur auf die Darstellun- 
gen in den beigeftigten Zeichnungen, den Beispielen und 
der Beschreibung erstrecken, sondern auf alle Techni- 
ken, die sich direkt oder indtrekt mit der oben beschrie- 
benerv Erfindung befassen. 
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